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L WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest katali-

zator niklowy mrdéwczanowy stosowany do uwodorniania

olejéw,

1,2 Okreslenia, Katalizator niklowy mréwczanowy jest

to zawiesina metalicznego niklu w uwodornionym ttuszczu,

1. 3. Oznaczenie

KATALIZATOR NIKLOWY MROWC ZANOWY

BN-64/8050-01

1. 4 Normy zwiazane

PN-580/A-86920 Tluszcze roélinne jadalne, Metody badah,

Oznaczanie wspdtczynnika zatamania Swiatta

2, WYMAGANIA

d) da te produkcji,

e) numer partii,

3,2, Przechowywanie, Katalizator niklowy mréwczanowy

e

powinien by¢ przechowywany w czystych, suchych i chtod-

nych magazynach,

3.3, Transport, Katalizator niklowy mréwczanowy. na-

lezy przewozié suchymi, krytymi érodkami transportu,

4 BADANIA

4,1, Pobieranie i przygotowanie gredniej prdbki labo-

ratoryinej, Z partii katalizatora sktadajacej sie z jedro-
stkowych opakowan (worki, skrzynki, beczki) wybraé lo-

sowo opakowania wg ponizszej tablicy:

Liczba opakowarh w partii Llczba op.akowar'\, z kt?- .
rych nalezy pobraé prdbki

do 3 3

4= 6 3

7+ 10 4

11+ 20 5

21+ 50 8

51 ¢+ 100 o

powyzej 100 1

Cechy Wymagania
tatki lub bryty jednorod-

Wyglad P  bryty |

ne w swej masie
Barwa czarna
Temperatura migknienia,
OC, co najmniej 50
Zawartos€ nikiu, % wag. 8 +1
Aktywnos$<,co najmniej 250

3, OPAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Opak nie bezposrednie izatora niklowego

mréwczanoweqo stangwig: worki, skrzynki drewniane wy-

tozone papierem oraz beczki wytozone papierem, Opakowa-
nie powinno by¢ czyste i suche,

Opakowanie jednostkowe powinno by¢ zaopatrzone w ety-
kiety zawierajace nastgpujace dane:

a) nazwe lub znak wytwérni i adres,

b) mase netto,

c) oznaczenie wg 1.3,

Z kazdego wylosowanego opakowania pobraé¢ 3 prébki =z
gbéry, z dotu i ze Srodka,

a) Z katalizatora w brytach nalezy pobraé¢ prébki ze
Swiezego przetomu, przy pomocy wygigete] tarki do jarzyn,
w ilosci po 20 g kazda, Przetom powinien by¢ prostopadty
do poziomych ptaszczyzn otrzymanych przy zastyganiu ka-
talizatora i musi reprezentowaé wszystkie warstwy,

b) Z katalizatora w ptatkach nalezy pobraé szufelka préb-

ki po 50 g kazda,

Wszystkie probki pobrane z danej partii nalezy rozdrobnié,
doktadnie wymieszac¢ i zmniejszy¢ metoda krzyzowa do300g,

Kohicowa wielkoéé ziarna nie powinna przekraczaé 3 mm,

Zjednoczenie Przemystu Olejorskiego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Olejarskiego dnia 14 stycznia 1964 r. jako norma
obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 11 kwietnia 1964 r.
(Mon. Pol. nr 24/1964 poz. 109)

viydanie |l
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Tak sporzadzona $rednia prébke nalezy przesypaé do 3
czystych, suchych stoikéw i zaopatrzyé w etykiety, za-
wierajace nastepujace dane:

a) nazwe lub znak wytwérni i adres,

b) oznaczenie wg 1. 3,

c) wielkos¢ partii,

d) date pobrania prébki,

e) nazwisko i podpis pobierajacego prébki.

4 2. Oznaczanie zawartosci niklu

4 2 1. Aparatura i przyrzady

a) Dwa tygle porcelanowe 40 x 55 lub zblizone,
b) Dwa palniki gazowe, dwa tréjnogi, dwie siatki z az-
bestem, dwa trdéjkaty do wyprazania tygli,

\ - -~ o
c) Piec muflowy,

d) Dwie zlewki pojemnogci 600 am”,

; s . i e 3
e) Dwie zlewki poiemnaode] ZEO am

. 3
f) Kolba pomiarowa pojemnadci 250 a
2 3

g) Pipeta 100 crr
h) Cztery szkietka zegarkowe o Srednicy okelo 10 em,

i) Preciki szklane.

j) Dwa cylindry pomiarcwe pojemnosci 50 cm3

k) Tryskawka pojemnodci 500 cm3

|} Dwa tygle saczace Schotta G3 lub G4,

m) Dwie kolby ssawkowe, dwa gumowe pierscienie usz-
czelniajace,

r) Prézniowa pompa wodna,

o) Weze gumowe,

LB [P
p) Suszarka z termoregulacja 110 4+ 120 C,

4 2 2 Odczvnniki

a) Kwas solny roztwdr 1:1,

b) Woda amoniakaina okofo 25-procentowa,

c) l-procentowy roztwér dwumetyvioglioksymu w 80-pro.
centowym roztworze alkoholu etylowego.

d) Kwas winowy 50-procentowy,

4,2 3, Wykonanie oznaczania, Frobke dobrze wymiesza-

nego katalizatora zawierajacg okoto 0,06 g Ni (0,6 g 10~
-procentowego katalizatora) odwazyé w tyglu z doktadnoé~
ciado *0,001 g, Po spaleniu prébki na palniku wyprazyé
ja w temperaturze okoio 700°C przez 0, 5 h.

3

Po ostudzeniu tygiel z zawartoscig wygotowaé w 80 cm

kwasu solnego w zlewce pojemnosci 600 cm3, przykryte]
szkietkiem zegarkowym, do catkowitego rozpuszczenia nik-
lu, Po ostudzeniu wyjac tygiel i sptukaé 2z niego resztki
ptynu woda destylowana do zlewki. Dodac¢ kilka kropli roz~
tworu kwasu winowego, 80 c:m3 wody destylowane] i zobo~
jetni¢ woda amoniakalna dodajac niewielki jej nadmiar,

W przypadku obecnosci zmetnienia lub osadu przesgczyé
przez saczek z bibuty i doktadnie przemy¢ saczek z osadem
goraca woda, Przejrzysty ptyn iekko zakwasi¢ kwasem sol~
nym i przenies¢ go iloSciowo do kolby pomiarowe] pojem-

s 3 . ,
Nosci 250 em ™, uzupetniajac po ochtodzeniu woda destylo~

wang do kreski, FPobrad z kolby pipeta 100 c:m'3 roztworu i
przenieél go do zlewki pojemnoéci 250 cm3. Ogrzaé ptyn w
zlewece do okoto SOOC i dodac¢ 50 <:m3 roztworu dwumetylo-
glioksymu, Potem ostroznie mieszajac dodawaC wode amo-
niakalng do wystapienia lekko alkalicznej reakcji (wyraény,
ale staby zapach) i ogrzewac przez 1 h w temperaturze
okoto 80°C,

Wytracony osad ods.—;czyé na tyglu Schotta pod préznia
(na poczatku kilka kropii przesaczy¢ bez prézni) 1 prze-

mywac porcjami goracej wody do chwili braku dodatnie]
reakcji wody przemywanej na jony Cl (HNO3 + AgNOS),
Sprawdzi¢ brak jonéw niklu w przesaczu (roztwdr dwu-
metyloglioksymu i ogrzanie).
Tvaiel z osadem suszy¢ w suszarce w temperaturze 110 #
120°C do statej masy {tygiel musi mie€ znang tare). Pierw-

sze wazenie po 1 h suszenia,

4,2, 4, Obliczanie wyniku, Zawartosé nikiu w kataliza-

torze obliczy¢ W procentach wg wzoru

" I . ) a
Ni = ‘%'_5_901_?:0:)/:_{1_ . 100 = 50.80—
100+b ’ b

w ktorym:
@ - masa osadu, g,

b - odwazka katalizatora, g,

4,2, 5 L iczba oznaczad, Nalezy wykonad dwa rownolegte

oZryacrania,

4,2,6, Wynik, Za wynik przyjac srednig  arytmetyczng
co najmniej 2 réwnolegtych oznaczan, ktdrych roZnica nie

przekracza 0,2%,

4 3 Oznaczanie aktywnosci

4,3,1, Aparatura i przyrzady
3 . "
a/ Butla z wodorem eiektr‘olllycznym zaopatrzona w re-

duktor

b) Szkiany absorber wypefniony statym, suchym wodoro-~

100 cm3,

tlenkiem potasu; pojemnos¢ absorbera minimum
stosunek wysokosci (dltugosci) do $rednicy minimum 1:5,

c) Fiitr pytowy wypetniony wata,
wycechowany na 2 nx:im:3

0,1 dms/min,

d) Przeptywomierz {fleometr)
wodoru na minute z doktadnoscig

e) Reaktor wykonany z lejka Schotta 3G2 przez przy- -
spawanie do jego rozszerzonej czesci rury szklanej o éred-
nicy wewngtrznej rownej srednicy wewnegtrznej lejka w naj-
szerszej, gérnej jego czesci, Spaw nie powinien znie-
ksztatcaC¢ wymiaréw, Diugo$é przyspawanej rury okoto 250
+10 mm,

f) Rurki gumowe i szklane stuzace

do potaczenia po-

szczegdlnych elementéw aparatury wg rysunku,
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Schemat aparatury do oznaczania aktywnosci

a) Sciskacz srubowy na rurce gumowej doprowadzajace]

woddér do reaktora,

h) Urzadzenie grzejne sktadajace sig z dwéch promien-
nikéw podczerwieni, przekaznika i termometru kontakto-

wego,

i) Statyw z zamocowaniem dla reaktora i dla promien-

nikéw, '

j) Biureta do odmierzania oleju z kurkiem prostym po-
jemnoéci 100 cm3 z podziatka co 2 c:m3 wycechowana na wy-
ptyw oleju wzorcowego,

k) Zlewki pojemnoséci 50 i 100 cm3.

1) Lejek szklany o érednicy 7 cm,

m) Refraktometr o zakresie 1,4 - 1,5 z ultratermostatem,

n) Okulary ochronne,

4, 3, 2 Materiaty pomocnicze

a) Wodér elektrolityczny,

b) Olej wzorcowy - olej Fzepakowy dajacy z katalizato-
rem wzorcowym aktywno$<é minimum 300,

c) Odczynniki do mycia reaktora:

benzyna ekstrakcyjna,

alkohol etylowy,

woda destylowana,

NaNO

3
d) Ziemia bielaca,

+ stezony kwas siarkowy,

e) Bibuta do saczenia,

4.3 3, Wykonanie oznaczania, OznaczyC  wspdéfczynnik

zatamania Swiatta dla oleju wzorcowego w temperaturze
40°C wg PN-60/A-86920,

Odwazyc¢ na kawatku biatego papieru o gtadkiej powierz-
chni katalizator w ilo$ci 0,4 g z doktadnos$cia do 0,002 g,
Odmierzyc objeto$ciowo do reaktora 50 g wzorcowego ole-
ju rzepakowego z doktadnoscia do 0,2 ch, Dolna nézka
reaktora musi byé zabezpieczona weZiem gumowym z zacis-
nigtym éciskaczem,

Zmontowac reaktor, wtaczyé doptyw i odptyw wodoru,
Doprowadzi€ wodér do aparatury, wiaczy< ogrzewanie, ure-
gulowaé przeptyw na 2 dms/min_

Po osiagnigciu 160°C (na te temperature musi byé nasta-
wiony termometr kontaktowy) wsypac katalizator, Kontro-
iowaé przeptyw wodoru,

Po uptywie 30 £0,5 min wytaczyé ogrzewanie, zamknad
doptyw wodoru, zacisna€ jednoczeénie $ciskacz pod reak-
torem i wymontowaé reaktor (ze éciskaczem),

Wilaé olej do zlewki, wymieszal z okoto 5g ziemi bie-
lacej i natychmiast przesaczy<¢ niewie{ka ilosS< oleju,

Oznaczy¢ wspétczynnik zatamania Swiatta w

turze 40°C wg PN-60/A-86920.

tempera-

Wymy¢€ reaktor w nastgpujacej kolejnoéci: benzyna, alko-

holem, woda, stezonym kwasem siarkowym + NaNO_, woda

3’

alko-

wodociagowa i destylowana do zaniku reakcji na soa,

holem i nastgpnie wysuszyc,
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4

4, 3, 4, Obliczanie wyniky, Aktywnos¢ katalizatora (A) n, - wspétczynnik zatamania Swiatta oleju po uwodornie-

nalezy obliczyé wg wzoru niu,
4,35, Liczba oznaczafh, Nalezy wykonaé dwa réwnolegte

A=(nc-ny)+100000

oznaczania,
w ktérym: 4,.3,6,_Wynik, Za wynik przyjaé $rednia arytmetyczna co
n¢ - wspbtczynnik zatamania $wiatta oleju przed uwodor- najmniej 2 réwnoleglych oznaczaf, ktérych réznica aktyw-

nieniem, nosci nie przekracza 30,
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

LUwagi do wydania I, Wprawadzono zmiang ogtoszona w Biuletvynie PKNIM nr 5 z 1977 r,



